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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Verfahren zur Herstellung von hydroxylgruppenhaltigen Copolymerisaten und thre Verwendung 

Die Copolymerisatldsung enthalt in der Lackindustrie ubli- 
che inerte organische Ldsungsmittel sowie hydroxylgrup- 
penhaltigo Copolymerisate mit Hydroxytzahlen von 40 bis 
180 mit einer ZusammenseUung gemaS den Anspruchen 1 
bis S, die in Reaktionslacken zusammen mit Polyisocyanat als 
H3rter, gegebenenfalls zusammen mit in der Lackindustrie 
Qblichen Nitrocellulosen und/oder Epoxidharzen Verwen- 
dung finden. Die Reaktionslacke konnen ale Grundtemngen, 
Qrundier- und Spritzfufler eingesetzt werden und besitzen in 
verschiedenen Richtungen uberraschende Eigenschaften. 
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PatentansprOche 

1 Verfahren zur Herstellung von hydroxylgruppenhaltigen Copolymerisaten durch Polymerisati n in iner- 
ten Ldsiingsmittein oder deren Geniischen, die bevorzugt einen Siediebereich von etwa IJCTC bis etwa 
ISO^C aufweisen, durch Erhitzen in Anwesenheit von Polymerisationsinitiatoren, dadurch gekeimzetclinef. 
daB 

a) 70,00—21,00 Gew.-% Styrol und/oder Vinyltoluol, 

b) 2,00— OGew.-%AcryKMethacryl-iind/oderIuoonsaure, . u i 

c) 10,00-39,00 Gew.-% eines oder mehrerer Hydroxyalkylester der Acryisaure und/oder Methacryl- 
sauremit2bis8KohienstoffatomenunAIkyIrest. . ... o»r ui . « *^ 

d) 0-20,00 Gew.-% eines oder mehrerer Alkylester der Methacrylskure nut 1 bis 8 Kohlenstoffatomen 
ImAikylFestund - ' ■ 

e) 0—38,00 Gew.-% Butylacrylat und/oder 2-AthyIhexylacryIat. 

wobei die Komponenten aX b), cX d) und e) in solchen Mengen eingesetzt werdeiu daB ihre Summe 
100 Gew -% ergibt, wobei die zusatzUche Bedingung gilt. daO die Komponenten in solchen Mragen einge- 
setzt werden, daB die Copolymerisate Hydroxylzahlen von 40 bis 180 aufweisen, durch Erhitzen auf ewta 
120 bis 180* C copolymerisiert werden, 
Z Verfahren nachAnspruch l,dadurchgekennzeichnet,daB 

a) 51,00—30,00 Gew.-% Styrol und/oder Vinyltoluol, 

b) 1,00-2,00 Gew,-<M>AcryI-,Methacryl- und/oder Itaconsaure, _ 

c) 14/X)— 39,00 Gew.-% eines oder mehrerer Hydroxyalkylester der Acryisaure und/oder Metliacryi- 
sauremit2bis8KohlenstoffatomenimAlkyIrest. *er* 

d) 10,00-20,00 Gew.-% eines oder mehrerer Alkylester der Methacrylsaure mit 1 bis 8 Kohlenstoffato- 
menimAll^restund 

e) 13,00—20,00 Gew--% Butylacrylat und/oder 2-Athylhexylcrylat, 

wobei die Komponenten aX bX cX d) und e) so ausgewahlt vorliegen. daB sich diese zu 100 Gew.-% erganzcn, 
eingesetzt werden. 

3. Verfahren nachAnspruch l,dadurchgekennzeichnet,daB 

a) 49,00—51,00 Gew.-% Styrol und/oder Vinyltoluol. 

b) 2,00— 1.00 Gew.-% Acryisaure, 

c) 16,00— 14,00 Gew.-% Hydroxyathylacr^at. 

d) 18,00—16,00 Gew.-% Methylmethacrylat, 

e) 18,00— 15,00 Gew.-y© Athylhexylacrylat, 

wobei die Komponenten aX bX cX d) und e) so ausgewahlt vorUegen, daB sich diese zu 100 Gew,-% erganzen. 
^gesetzt werden. . , „ 

4w Verfahren nachAnspruch l,dadurchgekennzeichnet,daB 

a) 29,00—31,00 Gew.-% Styrol, 

b) 1,00—2,00 Gew.-% Acryisaure, 

c) 30,00-28,00 Gew.-% Hydroxyathylmethacrylat, 

d) 20,00— 18,00 Gew.-% Methyhnethacrylat, 

e) 2l,00— 18,00 Gew.-% Butylacrylat. 

wobei die Komponenten aX bX cX d) und e) so ausgewahlt vorliegen, daB sich diese zu 100 Gew.-% erganzen. 
eingesetzt werden. 

5. Verfahren nach Anspnich 1 , dadurch gekennzeichnet, daB 
a) 28,00— 61,00 Gew.-% Styrol und/oder Vinyltoluol. 

Wl.00— 2,00 Gew.-%Acryl-.Methacryl- und/oder Itaconsaure; ^, ^ , 

c) 32,00- 14,00 Gewr% eines oder mehrerer Hydroxyalkylester der Acryisaure und/oder Methacryl- 
saure mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen im Alkylrest, 
e) 24.00— 38,00 Gew.-% Butylacrylat und/oder 2- Athylhexjrtacrylat, 

wobei die Komponenten aX bX cX d) und e) so ausgewahlt vorliegen. daB sich diese zu 1 00 Gew.-% erganzen, 

l^V^EeTiS^einem der AnsprUche 1 bis 5. dadurch gekennzeichnet, daB das L5sungsmittelgemisch auf 
130 bis 180'C unter RttckfluB erhitzt wird und in dieses erfiitzte Gemisch das Monomerengemisch some der 
(die) Polymerisationsinitiator(en) getrennt oder bevorzugt gemeinsam langsain und Ober em^ Zcitraum 
von 2 bis 8 Stunden, bevorzugt 4 bis 6 Stunden, gleichmaBig in das ReaktionsgefaB gegeben wuti (werdenX 
wobei unter RttckfluB die Polymerisationstemperatur von ISO^Q bevorzugt 150 Q nicht unterschntten 
wird. und nach der Monomer- und Peroxkizugabe noch weitere 2 bis 8 Stunden unter RQckfluBtemperatur 
polymerisiert wird bis di Monomer n einpolymerisiert vorUcgen. wobei Wasser aus dem Reaktionsansatz 
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durch azeitrope Destillation unter RQckf Qhrung des wasserfreien Destillates laufend entfernt wird 

7. Verwendung der nach den Ansprachen 1 bis 6 erhalt ncn CopolymerisatlOsimg zusammen mit Polyiso- 
cyanaten als Harter, inerten organischen L6sungsmittcln und gegebenenfalls weiteren, in Reaktionslacken, 
Grundierungen. Grundier- und Spritzfttllern flblichen Zusttzen, wobei als BindemiUel 10,00—90^00 Gcw -% 
Copolymerisate als Festkorper berechnet und 90,00- 10.00 Gew.-% Epoxidharze enthait, wobei die Men- 
gen der Copolymerisate und der Epoxidharze so ausgewahit vorliegen, daB diese sich zu lOOGew-% 
ergfinzen. 

8, Verwendung der CopolymerisatlOsung nach Anspruch 7, wobei im Bindemittel bis zu 10 Gew.-% in der 
Lackindustrie Obliche Nitrocellulose enthalten ist 



Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von hydroxylgruppenhaltigen Copolymerisaten durch 
Polymerisation m merten Ldsungsmittehr oder deren Oemischen, die bevorzugt einen Siedebereich von etwa 
120'C bis etwa 180"C aufweisen, durch Erhitzen in Anwesenheit von Poiymerisattonsinitiatoren gemU den 
AnsprOchen 1 bis 6 sowie ihre Verwendung gemftB den AnsprQchen 7 und 8. 

Aufgabe der Erflndung ist es, sok:he Copolymerisatlfisungen zur VerfQgung zu stellen, die mit Polyisocyanaten 
und/oder mit Po]yiso<^anat abspaltenden Verbinduqgen ausgehflrtet werden. Die Copolymerisate soOen mit in 
der Lackindustrie ilblidien Nitrocellulosen und/oder Epoxidverbindungen vcrtraglich sdn und ebenfalls mit 
Polyisocyanaten ausgehartet werdea 

Bindemittelgemische, die die erflndungsgemaBe Cbpolymerisatldsung und bevorzugt zusfttztich in der Lackin- 
dustrie flbUche Nitrocellulosen und/oder Epoxkiharze enthalten. Uefem Oberzugsmittel die mit Pohisocyanaten 
ausgehartet werden und die folgende Qberraschende Eigenschaf ten aufweisen: 

1, IMe Oberzugsmittel zeichnen sich durch dn ausgezeicfanetes HaftvermOgen in Form von Grundierungen 
auf Stahl. Aluminium und Zink aus und sie weisen auch ein verbessertes Haftvermdgen gegenQber dem 
aufzubringenden Decklack auf. 

Z Die Oberzugsmittel der vorstehend genannten Art sind fOUstarke Grundier- und SpritzfOUer, die frei von 
Quomaten sein kOnnen. die nach dem Aufbringen schnelle Trocknung und Schleifbarkeit besitzen. 
a Die Oberzugsmittel der vorstehend genannten Art liefem nach dem Auftragen erne Korrosionsschutz- 
grundierung. die gute Korrosionsschutzeigenschaften aufweist und bei der das Haftungsvermdgen zum 
metallischen Untergrund durch Wassereinwirkung nicht beeintrachtigt wird. 

4. Die Oberzugsmittel der vorstehend genannten Art liefem nach relativ kurzer Zeit trockene OberzOge. 

5. Die in Form von Grundierungen aufgebrachten Oberzugsmittel sollen nach einer 25 Minuten betragen- 
den Trocknungszeit bei 25" C den TYockengrad 3 bei einer TVockenschichtdicke von drka 50 (un erreichen. 

6. Die in Form von Grundierungen aufgebraditen Oberzugsmittel sollen nach einer Trocknungszeit von 5 
Tagen bei 25*'C und dem darauffolgenden Salzspruhtest nach ASTM 117-64 nach 240stQndiger Belastung 
keine Blasenbildung oder Unterrostungen aufweisen. Auch bei mechanischer Freilegung der Grundiening 
durch ein Messer sollen keine Biaschen oder Unterrostungen sichtbar sein. 

7. Bei den in Form von Grundierungen aufgebrachten Oberzugsmittehi sollen beim Schwitzwassertest nach 
DIN 50 017, konstantem IClima bei 40**C und 100% relativer Luftfeuchtigkcit auf Stahl-. Alumuiium- und 
Zinkbleohen nach 25 Tagen PrOfzeit (600 Stunden Belastung) keine Blasenbildungen vorhanden sein. 

8. Das Bindemittelgemisch soil in Kombination rait Polyisocyanaten lufttrocknende GrundierfUller liefem, 
die die bei der Automobillackierung Obliche Grundierung und nach anschlieBendem Trocknen das Aufbrin- 
gen des Qblichen LackierfOUers ersetzen sollen. Dies bedeutet. daB der mit dem erflndungsgemaBen Binde- 
mittel hergestellte neue Grundierffliler in einem Spritzgang auf die Metallflache aufgetragen wild und den 
bisherigen zweimaligen Auf trag von Grundierung. (Trocknen) und LackierfOller wegf alien laOt 

9. Ein weiterer VorteU besteht darin, dafi das gieiche Polyisocyanat fOr den Grundierf fiUer und den anschlie- 
Bend aufgebrachten Zweikomponenten-Reaktionslack auf der Basis Acrylharz-Polysiocyanat Verwendung 
finden kann, wodurch eine hervorragende Haftung und Korrosionsbestandigkeit erzielt wird. 

10. Der GrundierfDller gemafl Ziffer 8 ist bereits nach 30 Minuten schleifbar. 

11. Das Bindemittelgemisch soli in Kombination mit Polyisocyanaten als DickschichtfOUer mit Schichtdik- 
ken bis 200 jun bei 60**C in 30 Minuten trocken vorliegen, so daB ein schnellerer Betriebsablauf in Lackier- 
werkstatten erzielt wird. 

IZ Das Bindemittelgemisch soil lagerstabil trotz des Vorhandenseins von Carboxylgruppen im Copotymeri- 
satharz und Epoxidgruppen im Epoxidharz sein. Das bedeutet, daB bei der Lagerung des Bindemittelgemi- 
sches nur ein vemachlassigbarer Viskositatsanstieg erfolgt 

Bekanntlich haben Auto- und Autoreparatur-Reaktionslacke auf der Basis von Acrylhaizen und Polyisocya- 
naten, wie diese z.B. in den DE-PS 28 58 096, 28 58 097 und 2858 105 beschrieben sind, sehr vbrteilh^e 
Eigenschaften bezOglich der guten Glanzhaltung und in den Bestandigkeiten gegenQber Superbcnzin. R^ini- 
gungsmittelnundOberfiachenharted s Decklacksystems. 

VerbesserungsbedOrftig sind jedoch die Grundiermittel, die bei der Aut reparaturlackierung auf den Stahl- 
blechuntergrund aufgebracht werden. Die bisherigen Grundierungen basieren auf schneU trocknenden Poly- i 
estem. jedoch haben die damit hergestellten OberzQge ungenOgende Korrosionseigenschaften. AuBerdem ist 
das^Haftungsvermdgen zwischen Polyestergrundierungen und den ReaktionsIackUberzflgen verbesserungsbe- 
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Durch die Eifmdung werden Copolymerisatlflsungen zur VerfQgung gestellt, die durch P lyisocyanate ausge- 
hart t werden und die es gestatten, Grundieningen, Grundier- und SpritzfQller zu formulierwi, die m mehreren 
Richtungen vorteilhaft Qberraschende EfFekteliefem... . 

Die Komponente B di als Copolym risat vorliegt, wird in an sich bekannter Weise durch Polymensatioa m 
Anwesenheit von Polymerisationsinitiatoren (einzeln od r im Gemisch) der Vinylverbindungen in rganischen 
inertenLdsungsmittelnhergestellt ^ . • u 

Bei einer bevorzugten AusfOhrungsform zum Herstellen der Copolymensate werden inerte organiscbe U>- 
sungsmittel mit einem Siedcbereich von etwa 120 bis etwa 180*C unter inertem Sdiutzgas zum Sieden eAitzt 
und unter allmahUcher Zugabe des Monomerengemisches der Vinylverbindungen mi Verlaufe von 2 bis 8 
Stunden, bevorzugt 4 bis 6 Stunden, in Anwesenheit mindestens eines Polymerisationsmitiators, bevprzugt 
zweier Polymerisationsinitiatoren copolymerisiert, wobei Reaktionswasser aus dem siedenden Reaktionsa]^^ 
durch azeotrope Destination unter RflckfQhning des wasserfreien Destillates laufend entfemt wird. NacA 
beendeter Zugabe der Vinyhnonomeren wird noch so lange nachpolymerisiert, bis diese einpolymensiert vorhe- 
gen,wozu etwa 2 bis etwa 8 Stunden, bevorzugt 3^ bis 5 Stunden, erf orderlich sind j 

In einer besonderen AusfOhrungsform nadi Anspruch 1 and seiche Copolymensate enthalfen, die durch 
gemeinsame Polymerisation von 

a) 49/X)-51,00 Gcw.-% Styrol, 

b) 16.00- 18,00 Gew--% Methyhnethacrylat, 

c) 1,00— 2;00 Gew,-% Acrylsaure, 

14,00— 16,00 Gew.-% Hydroxyathyiacryiat und 
e) 15,00— 18,00 Gew.-% Athylhexylacrylat 

^^i^eT^^erm bevorzugten AusfOhrungsform nach Anspruch 1 sind solche Copolymerisate enthalten..die 
durdi gemeinsame Polymerisation von 

a) 29,00— 31,00 Gew.-% St^l, 

c) i/X)— 2,00 Gew.-% Acr^fture, 

d) 28,00-3a00 Gew.-% Hydroxyathyhnethaaylat und 

e) 15,00— IBfiO Gew.-% Butylacrylat 

^^s^PoJ^riS^sinitiatoren sind beispiebweise einzehi oder im Gemisch brauchbar: I^^5flpa;oc^^ 
tonperoxide, Alkylhydroperoxide. Alkylperester. z.a Benzoylperoxid, Hydroxyheptylperoxidl-Hj^^ 
clohexylpetoxid, t-Butjdperbenzoat. tert-Butylperoxidoctoat, di-tert-Butylperoxid sowie aUe Peroxide dcren 
Halb wer tszeiten in einem Temperaturtereich von 50 bis 1 50" C lieg^n. 

Zur bevorzugten AusfOhrungsform gehfiren folgende Peroxidkombinationen: 
Dibenzoylperoxid-Cumolhydroperoxid; 
Dibenzo^-di-tert-Butylperoxid; 
tert-Butylperoctoat-Cumolhydroperoxid; 
tert-Butylperoctoat-di-tert-Butylperoxid; 
tert-Buty^erbenzoat-Cumolhydropero}dd und 

tert-Butyiperbenzoat-di-tert-Butylperoxid. • -n i * d 

Die Monomeren dijind Alkylester der MethacrylsSure mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen im Al^hreit, z.a 
Methyl-, Athyl-. Propyl-, Isopropyl-. n-Butyl-. Isobutyl-, set-Butyl-, tert-ButyK AmyK Hexyh Heptyl- und 

^Smot^2« c sind Hydroxyalkylester der AcrylsOure und/oder Methacrylsflure nut 2 bis 8 Itohlenstoff- 
atomen im Alkytest. z. R 2-HydroxyathyK 2.Hydroxypropyl-, Butandiolmono-, Hydroxybutyl-, Hydroxyamyl-. 
Hydroxyhex^-.Hydroxyheptyl- und Hydroxyoctylacrylat und/oder methaaylat 

DieMonomerenesmdz.B.n-ButyUsobutyK ^ 
Als Epoxidharze kfinnen im Prinzip die dem Fachmann bekannten Epoxidharze verwendet werden. Besonders 
bevorzugt sind Epoxidharze auf Basis Bisphenol- A, wie 

r CH3 OH 
O I I 

CH.^CH-CH,--0-<g>-C-^:g)^0^ 



CHj 



worm a em 



CH3 o 
— 0-<;g)^C-<^g>-0 — CH2— CH — Ci 

CHj 

Wert v n null bis zehn bedeutet, oder F und Epichlorhydria Weitere Beispiele von Epoxidharzen 
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sind Epoxmovolakharze der Diglyddylether des hydrierten Btsphenol- A oder cycl aliphatische Polyepoxidver- 
bindungen, wie sie z. B. in R Jahn "Epoxidharze", VEB Deutscher Verlag fOr Grundstoffindustrie, Leipag^ 1969« 
Oder in H. Batzer und F. Lohse in ''UUmanns Enzyklopddie der technischen Chemiel", Band 10, S. 563 fF^ 4. Aufla* 
ge, Verlag Chemie, Weinheim 1 975^ beschrieben sind. 

Bevorzugt werden als Komponente C Epoxidharze auf der Grundlage von Umsetzungsprodulcten von Bpi- 
dilorhydrin mit Bisphenol A nut EpoxidAquivalenten von etwa 400 bis etwa 1000, wobei der bevorzugteste 
Bereich zwischen etwa 500 bis etwa 600 liegt 

Die Herstellung des Bindemlttelgemisdies erfolgt, indem L6sungen der Komponente B und LOsungen der 
Komponente C in inerten organischen LOsungsmittela gegebenenfalls unter Envgrmung auf 80 bis ISO^'Q 
vermischt werden. 

Bei Herstellung des Bindemittelgemisches kdnnen audi Zusatze von niedrigviskosen Epoxidharzen zweckmft- 
Dig sein. HierfOr eignen sich besonders die Diglyddylether aliphadsdier Diole, z. B. des Butandiol^1i4; Hexan- 
diol* 1,6 oder des Neopentylgtykols. 

Da beim Vermlschen, besonders in der Wftrme Umsetzungen der Komponente B mit der Konqx>nenteC 
mdglidi sind, kann es von Vorteil sein, wenn man dem Gemisch von Epoxidharz und Carboxyignippen aufw^- 
senden Copolymerisat einen Katalysator in wirksamen Mengen zusetzt, der die Modifizierungsreaktion be- 
sdileunigt Besonders bevorzugt sind als Katalysatoren Alkaliverbindungen, wie Natrium-, lithium-. Kalium-, 
Rubklixmn- und Cftsiumverbindungen — einzein oder im Gemisch — , beispielsweise die Carbonate^ Bicarbonate^ 
Formiate imd die Hydroxide, quatemdre Ammonium- oder Phosphoniumverbindungen, wie z. B. Tetrametliy- 
lammoniumchlorid oder -jodid, Benzyltrimethylammoniumdilorid, Tetrabutylphosphoniumchlorid oder -acetat 
Im aUgemeinen ist es ausreichend, von etwa 0,005°w.-% bis etwa 0^ Gew.-% der vorstehend genannten 
Modifizierungskatalysatoren zuzufOgen, wobei sidi die Gew.-iVb auf das Gewidit des anwesenden Cbpo^meri- 
sates und der Epoxidverbindung(en) bezteht Es sind aJle Modifizierungskatafysatoren der vorstehend genanntra 
Art braudibar, die zumindest bei der Zugabe und/oder beim Halten auf Moctifizierungstemperaturen in L5sung 
gehen, wobd die Modifizierungskatalysatoren jedodi frei von soldien Bestandteilen sdn soilen, die bei der 
Wdterverarbeitung und Aushfirtung sidi ungOnstig auswirken kdnnen. 

FOr die Hfirtung der Bindemittelmischung werden Polyisocyanate verwendet Beispiele hierfOr sind: S^SgS-lH- 
methyl-l-cyanat*3*isocyanatmethyteyclohexan, di(2-Isocyanatathyl)bic^k>-(2,2,1)faept-5-en-23-dicarboxylat, 
%4-Toiuylendiisocyanat, 2i^Toluylendiisocyanat, 4,4'-DiphenyImethandiisocyanat, Dianisidindiisocyanat; To- 
luldindiisocyanat, Hexamethylendiisocyanat, Dic^ohexyl-4,4'-methandiisocyanat, Cydohexan-l,4-dii80cyanat, 
lyS-Naphthylendiiso^anat, 4,4'-Diisocyanatdiphenylather, 2,4,6-ToIuentriisocyanat, Triphenylmethan- 
4,4',4''-triisocyanat, Ath^entriisocyanat, Propylendiisocyanat, Tetramethylendiisocyanat, Hexamett^lendiiso- 
cyanat, l^-dimethylbenzoldiisocyanat,^ l^Dimethylcyclohexandiisocyanat, l-Methylcydohexan-2;4-diisoGyanat^ 
4,4'-Methylen-bis(cydohexyldiisocyanatX Phenylendiisocyanat, Naphthylendiisocyanat, 3-Isocyanoatomethyl- 
3^,5-THmethylGydohexyUsocyanat; Lysindiisocyanat. Triphenylmethantriisocyanat, THmethylben2ol-2^4,6-tiil- 
socyanat, l-Methylbenzol-2>4,6-triiso^anat und Diphenyl-2;4,4'-triisocyanat; Dl- oder Tdisocyanate her^stellt 
dutch Umsetzung von einem Polyisocyanat mit einem niedrigmolekuiaren Diol oder THol (beispiebwdse 
Athylenglykol, Propylen^^ol» l^-Butylenglykol, Neopentylglykol 2,2;4-Trimethyl-l,3-pentadiol| HexandioL 
Trimethylolpropan oder Trimethylolethan); Qyanuraten, die durdi Umsetzung der genannten Diisocyanate 
unter RingbiUung erhalten wurden. 

Besonders wertvoUe Polyisocyanate sind Biuretgruppen enthaltende lYiisocyanatd weldie durch Umsetzung 
aus 3 Molen Diisocyanat und einem Mol Wasser erhalten werden, z. B. das Biruet vom Hexamethylendiisocyanat 
oder 4,4'-Methylen-bis(cydohexylisocyanat) oder 3-Isocyanatmethyl-3A5-trimeth^cydohexylisocyaiiat Geeig- 
net sind auch Polyisocyanate, die durch heterocyclischen RingschluB aus 3 Molen Diisocyanat, z. Bw Hexamethy- 
lendiisocyanat erhalten werden. 

Anstelle der Polyisocyanate kdnnen auch Polyisocyanate abspaltende Verbmdungen Verwendung finden, 
f emer Isocyanatgnippen enthaltende Umsetzungsprodukte mehrwertiger Alkohole, z. B. Ath^englykol, Fropy- 
lenglykol Hexandiol, IVimethylolpropan oder Trimethylolftthan, mit Polyisocyanaten, betspielswdse das Umset- 
zungsprodukt von 1 Mol Trimethylolpropan mit 3 Mol Toluylen-diisocyanat, femer trimerisierte oder polymeri- 
sierte Iso^anate, wie sie etwa in der DE-PS 9 51 168 beschrieben werden. 

Falls gewOnscht, kann die Aushartung der Bindemittelmischung mit den Polyisocyanaten als H&rtem durch die 
Zugabe von Aushkrtungskatalysatoren beschleunigt werden. HierfOr sind ah Aush&rtungskatalysatoren Stan- 
noac^te oder Stannoalkoxide geeignet, die mit Hydroxyl-, Halogen-, Keto- oder anderen Gruppen substituiert 
sein kdnnen, die die Aushfirtungsreaktion nicht nachteilig beeinflussen. Unter den Stannoaci^aten, die als 
Aushfirterkatalysatorkomponente Verwendung finden kOnnen, werden die zweiwertigen Zinnsalze von Mono- 
und DicarbonsSuren mit 1 bis 54 Kohlenstoffatomen genannt; diese Carbonsduren kdnnen gesftttigte Sfturen, 
wie EssigsAure, 2-Athylhexansaure, Athylphthals&ure und unges&ttigt sein, wie Olsfiure, Unobiure, Oleostearin- 
sflure, Ricino]s3.ure und dgL Zur VerdeutUchung seien als geeignete Stannoacylate Stannoacetat, Stannopropio- 
nat, Stannooxalat, Stannobutyrat, Stannotartrat, Stannovalerat, Stannooctanoat, Stannostearat, Stannodeat, 
Dibutylzinndilaurat und dgl. genannt Unter den Stannoalkoxiden, die als AushftrtungskataJysatoren Verwen- 
dung finden kdnnen, sind die zweiwertigen Zinnsalze von gesfittigten oder unges&ttigten, geradkettigen oder 
verzweigtkettigen Alkoholen mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen zu nennen. Beispiele hierfOr von geeigneten 
Stannoalkoxiden sind Stannomethoxid, Stannoisoproproxid, Stannobutoxid, Stanno-t-butoxidl, Stanno-2-fttl^ 
hexoxid, Stannotridecanoxid, Stannoheptadecanoxid, Stann phenoxid sowie o-, m- und p-Stannocresoxxde and 
dgL 

Di Uberzugsmittel, die das Bindemittelgemisch der Erfindung und die Polyisocyanate als HSrter enthalten, 
werden durch grOndliches Vermischen der verschiedenen bendtigten Komponenten in den erforderlichen Men- 
gen nach den ^r reaktiv Komponenten enthaltende Zubereitungen bekannten Regeln hergesteUt und verwen- 
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det 

Die Gesamtmenge an Isocyanatgruppen in den Oberzugsmittein muB ausreichend sein, damit die Isocyanat- 
gnippen mit den reakUven Wasserst ffatoznen. die be! Beginn der Atish^tung voriiegen der im Vcrlaufe der 
Aushartungsreaktion gebildet werden, reagieren kdnnen. 

Es werden 0,5 bis l,iO Aquivalente, vorzugsweise 03 bis 1,05 Aquivalente, Isocyanat pro reakdves Wasser- 
stoffatomverwendet a/. • 

Die Konzentration an Stannosalz in dem Uberzugsmittel kann zwischen 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise (W 
bis 2 Gew.-% bezogen auf das Gewicht des Bindemitteigemisches und der Polyisocyanate, betragen. 

Bei der Herstellung der Copolymerisate B werden inerte organische LOsungsmittel, einzeln oderim Gemisch, 
verwendet, die es gestatten, den gewOnschten Siedebereich von etwa 120 bis etwa ISO'^C einzustellen und 
geeignet sind, das Oapolymerisat B in Ldsung zu halten und auch bei der Herstellung der Bindemittelmisdiiuig 
durch Zugabe der Epoxidverbindungen als Komponente C trQbungsfreie Ldsungen ergebea Beispiele hierfQr 
sind aromatisdie Ldsungsmlttel sowie Ester mit Siedepunkten von 120 bis etwa 180°C 
Bei der Herstellung; der ReaktionslackOberzugsmtttel durch Vennischen des Bindemittelgemisches mit Polyi- 
15 socyanaten sowie den Qblichen Bestandteilen, wie diese fur die Herstellung von Grundierungen, Grundier- und 
SpritzfOllerm ubiich sind, werden ebenfalls in der Lackindustrie ubliche inerte organische Ldsungsmlttel mitver- 
wendet, deren Siedepunkte wesentlich niedriger liegen kdnnen, um eine schnelle Trocknung durch Abdunsten 
der Ldsungsmlttel im aushfirtenden Reaktionslackaberzugsmittel zu erzdelen. 
Zu den flblichen Bestandteilen fflr die Herstellung von Grundierungen, Grundier- und SpritzfOllem gehdrm 
20 auch in der Lackindustrie Qbliche Nitrocelluloseldsungen in inerten organischen LOsungsmitteln. Der Anteil der 
Nitrocellulose kann bis 10 Gew.-% (als Festkorper) in der Bindemittelmischung betragen. 

Beispiell: 

25 Herstellung des Copolymerisats 1 

940 g eines aromatischen Ldsungsmittelgemisches mit den Siedepunkten von 140— 160^C (Shellsol® A) war- 
den mit 

450 g Athylenglykolazetat in einem Reaktionsg^aB, das mit ROhrer, Hiermometer, RQckfluBkahler mit Wasser- 
30 abscheider und Inertgasleitung ausgerOstet 1st, auf 1 60'' C erhitzt Es wird ein Gemiscb, bestehend aus: 

61 0 g Methybnethaarylat, 

997 g Hydroxy&thylmethacrylat, 

990gStyrol, 

43gAc^lsaurer 
35 674 g n^Butylacrylat, 

70gdi-tert-Butylperoxidund 

70 g Dibenzoylperoxid, 75%ig in Wasser dispergiert bzw. geldst, glek:hm^ig in 7 Stunden hjnzugefugt wfin- 
rend des Zulaufs der Monomercnmischung failt die Destillationstemperatur auf 150** C ab. Danach wird noch 5 
Stunden nachpolymerisiert und ein Feststoffgehalt von 70Gew.-% im Ldsungsmittelgemisch erreicht Zur 
40 Viskositatsmessung wird die Copolymerisatlosung auf 60 Gew.-% mit einem handelsObiidien aromatischen 
Ldsungsmlttel SheUsol^^ A (beschrieben in der Ftrmendruckschri f t Shellsol* A der Esso AG) und Athylglykolaze- 
tat im Volumenveriiaitnis 2 : 1 verdOnnt Die ViskositSt betrigt 1500- 1800 cP bei 20"C Die Siurezahl des 
Copolymerisates als Festharz hat den Wert 11—13 und die Hydroxylzahl des Festharzes betr^gt 12a 

43 Referenzbeispiel 1: 

Herstellung der Bindemittelmischung 1 

2500gdesCopolymerisatsl werden bei 90** emit ... 

50 2320 g eines Epoxidharzes auf der Basis eines Umsetzungsproduktes aus Epichlorhydrin und Bisphenol A, 
welches ein Epoxidaquivalent von 450—530 besitzt und 70%ig in Xylol geldst ist. bei 90°C 1—2 Stunden 
gehalten. Es werden folgende Kennzahlen fOr die Bindemittelmischung-Ldsung erhalten: 
72 gew.-*Vbig Feststoff, Saurezahl des Bindemittelmischungs-Festharzes 7, Hydroxylzahl des Bmdemittelmi- 
schungs-Festharzes 200— 230. 

55 Viskositat der Bindemittelmischung 1 betrftgt 13 000— 1500 mPa • s bei 20**C 

Referenzbeispiel 2: 
Herstellung der Bindemittelmischung 2 

60 

1750 g des Copolymerisats 1, 72-gew.-<M)ig in Shellsol® A und Athylglykolazetat im Volumenverhaitnis 2 : 1 
geldst, 

750 g Athylglykolazetat 
140 g Xylol, 
65 230 g Butylazetat 98/100%, 

100 g Caldumnaphthenat (4 Gew.-% Calciumgehalt). 
100 gSilikondlldsungL 050, l%ig in Xylol g Idstund 

480 g Epoxidharz auf der Basis Epichlorhydrin und Bisphenol A 33%ig in Athylglykolazetat/Xylol, im Volumen- 
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verhaltnis 2 : 1 getost, mit einem Epoxidaquivalent von 2400—4000^ bezogen auf 100<M)iges Epoxidharz, werden 
gemischt 

Anwendungsbeispiel 1 : 

a. Herstellung eines Stammlackes 

Die vorstehend im Referenzbeispiel 2 erhaltene Bindeinittelgeini5ch-2-Ldsung wurde mit 
750gTaikutn, 

940g'ntandioxidAHR(Anatas). ,q 
2170 gAluminiumsilikat ASP 40% 
940 g Zinkphosphat, 
140 g Eisenoxid gelb und 

280 g Zinkoxid im Disolver versetzt Danach wird dieses Mahlgut Qber eine Perlmflhie gegeben, bis eine 
Kornfeinheit von kleiner als 25 |un erreteht ist Daiin werden 

480 g Bentone Paste (enthfilt 10 Gew.-% Bentone 34 und 4 Gew.-<M» Bykumen 40 gew,^%ig als Netzmittel imd 
750 g NitroceUulosetosung, 20 gew.-%ig in But^etat aus E 400 NitroceUuiosewoUe Im Mischer zugegeben. 

b. Herstellmig der Hftrterldsung 

3650 g Triisocyanat, welches aus 3 Molen Hexamethylendiisocyanat und einem Mol Wasser hergestellt wor- 
den ist und einen NCX>-Gehalt von 21 Gew.-%, bezogen auf den 100%igen Hfirter hat, wird in 1800 g XyloL 
2600 g Athylglykolazetat und 1950 gButj^azetatgeldst 

& Herstellung der Reaktionsaberzugsmittelmischung 25 

4 Volumenteile Stamrolack gemfiB Absatz a werden mit 1 Volumenteil HflrterlOsung gemischt und mit einem 
Usungsmittetgemisch, bestehend aus 2800 g X^ol 4000 g Athylglykolazetat und 3200 g Butylazetat auf Spritz- 
viskositftt von 20 bis 25 Sekunden, gemessen im DIN-Becher mit der AuslaufOffoung 4 mm bei 20**C eingestellt 



d Verarbeitung der ReaktionsQberzugsmittelmischung 



AnschlieBend wurde die Bewertung nach folgenden Kriterien vorgenommen: 

a. Blasengrad gemdB DIN 53 209 auf der Fiftche und am Schnitt 

b. Haftung gemHB DIN 53 151 auf der Flflche und am Schnitt 

Zu 1. Beurteilung nach dem 480 Std. Satespruhtest: 

a. auf der Fiache iM/gOi am Schnitt /n3/^, 

b. auf der Fl&che GtO; am Schnitt Unterwanderung 3 mm, 

Zu Z Beurteilung nach 240 Stunden Schwitzwassertest: 

CL auf der Fllche niO/gOt am Schnitt irf)/gO, 

d auf d^r Flftche Gtt ; am Schnitt 3 mm Unterwanderung. 
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Die erhaltene ReaktionsQberzugsmittelmischung wird in eine Spritzapparatur gefOllt Mit zwei bis drei Spritz- 
g&ngen werden 50 |un TrockenHfanschichtdicken als Grundierung auf dekapiertem Stahlblech endelt. Die Itok- 
kenzeit bei 23*'C betrfigt ca. 2 Stunden. Forderte Trocknung bei 60-80*C ist innerhalb von 20 bzw, 15 Minuten 35 
mOgliclL Die Schleifbarkeit des erhaltenen Oberzuges ist — falls erfordeilich ^ nach den Thxdcenzdten 
gegeben. Oberlackiert werden kann diese Grundierung mit AU^dharzdecklacken oder mit Zweikomponenten- 
Decklacken auf der Basis von Hydroxylgruppen enthaltenden Polymerisaten und Polyisocyanaten, insbesondere 
aliphatischen Potyiso^ranaten. Es kdnnen handeisObliche Decklacke aus dem Autoreparaturbereich. z. B. Zwei- 
komponentenacryldecklacke gem^B DE-PS 28 51 61% Beispiel 2 und DE-PS 28 51 614, Beispiel 2 zur Anwen- 
dungkommen. 

Nach Lagerung von 7 Tagen bei Raumtemperatur werden die mit der vorstehend genannten Grundierung 
bescfaicfateten Bleche folgenden Prflfungen unterzogen: 

1. Salzsprtthnebelprilfung gem&B DIN 50 021 (480 Stunden Test), 45 

2. Beanspnichung im Schwitzwasserklimatest DIN 50 017 von 240 Stunden (c auf der FlSche tmd am Schnitt; 
d auf der Flftche und am SchnittX 



50 



55 



60 



Vergleichbare handelsQbliche, gute 2 Komponenten-Grundierf Qller zeigten im SalzsprOhtest schlechtere oder 
gar keine Haftung wie auch verstirkte Blasenbildung. In noch stfirkerem Unfang zeigten sich di Unterschiede ^5 
im Schwitzwassertest Bei alien Produkten handelte es sich wie bei dem erfindungsgemlBen Produkt urn 
chromatfreie Materialien. 
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Beispiel 7: 

Herstellung des Copolymerisats 7 

•5 In iaem Reaktionskolben, der mit ROhrer, Thermometer, RQckflufikOhler mit Wasserabschetder und Inert- 
gasieitung versehen ist, werden 450 g Butyiacetat und 4170 g Xylol eingefQllt und bis zmn ROckflufi bei etwa 
I33-13rCerhitzt 

Im Verlauf von 4 Stunden laBt man eine Ldsung, bestehend aus 
2440gStyrol 
10 87gAarylsturei 

710 g Hycboxyftthylacrylat, 
835 g Methylmethacrylat, 
720 g 2-Athyihexylacrylat und 
70 gdi-tert-Bu^peroxid 
15 gleichmiBigindassiedOTdeLdsungsmittelgemischeinfUeBea 

Nadi beendetem Zulauf wird noch 4 weitere Stunden durch Erhitzen unter ROckfluB gehaltea damit die 
Polymerisation voUstandig erf olgt 

Der Pestkdrper dieser CopolymerisatlOstmg betrSgt 51 Gew,-%. Das Copolymerisat hat eine SSurezahl von 
13—15 und eine Hydroj^zahl von 80—85. Die Viskositflt der Copolymerisatldsung betrdgt im DIN-Becher mit 
20 4mmAuslaufOffhungbei20'*Cgemessen250— 280Sekundea 

Referenzbeispiel 3: 

Herstellung der Bindemittelmischung 3 

25 

In 2100 g der vorstehend erhaftenen Copolymerisatldsung 7 werden 350 g eines handelsftbOdien ^>oxidliar- 
zes auf der Basis Epichlorhydrin und Bisphenol A mit der Bezeichnung ^ikote^ 1001 (in der Finnensduih 
Epikote® 1001 der Shell AG besdirieben) gegeben. danach werden 450 g XykiL 350 g Butyiacetat und 200 g 
Methylglykolacetat zugegeben und so lange durchgerflhrt, bis eine homogene Ldsung vorliegt 

JO 

Anwendungsbeispiel 2 

a. Herstellung eines Stammlackes fOr AutoreparaturfQller 

35 Die im Beispiel 3 erhaltene Bindemittelmischung 3 wird mit 
1000 g Titandioxid RN 59^ 
2300gASP600 
150 g Eisenoxidgeib, 
1000 f Zinkphosphat ZP 10 
40 800 gTalkum AT extra, 
300 g Zittkoxid NT, 

100 g Bentone 38 Paste, 10 gew.-^ig in 86 Gew.-% Xylol und 4 Gew.-% Bykumen (Netzmittel^ 
100 g Silicondl LO 5a 1% Xylol und 
800 g Nitrocellulosewolle E 400, 20% Butyiacetat 
45 in Qblicher Weise gemischt und homogenisiert 

b. Hfirterldsung 

Als HftrterlOsung dient ein handelsObliches Polyisocyanat mit der Bezeichnung Desmodur® N (beschrieben im 
50 Firmenprospekt Desmodur® N der Bayer AG als Umsetzungsprodukt aus 3 Molen Hexamethylendiisocyanat 
und dnem Mol Wasser). 

c Herstellung der ReaktionsOberzugsmittelmischung (AutoreparaturfQller). 

55 420 g Desraodur* K (75 Gew.-% Polyisocyanat und 25 Gew.-% Ldsungsmittel) wird mit dem vorstehend 

gemftB a erhaltenen Stammlack vennischt 
Zum Einstellen der Spritzviskosit&t dient ein Ldsungmittelgemisch aus 

2500 g Athylgtykolacetat, 

2000gShell5ol®A 
no 4000 g Xylol und 

1500 g Butyiacetat 

d. Verarbeitung der Reaktionsaberzugsmi ttelraischung (AutoreparaturfQller). 

Es wird gem§B den Anraben im Anwendungsbeispiel 1, Abschnitt d gearbeitet Die PrOfung des aufgebrach- 
ten AutoreparaturftlUer-Uberzugs hatte vergleichbare Eigenschaften ergeben, wie diese am Ende des Anwen- 
dungsbeispiels 1 angegeben sind. 

In einer weiteren bevorzugten AusfQhningsform nach Anspruch 1 sind soiche Copolymerisate enthalten, die 
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durch gemeinsame Polymerisation von 



a)48,00-52,00 Gew.-% Styrol 

c)31/)0-34,00 Gew.-% Hydroxyithylmethacrylat, 

e) 14,00—21,00 Gew.-% Butylacrylat 

erhaltOT worden sind Die bevorzugteste AusfOhningsform aus dieser Gruppe von bevorzugten Copolynierisa- 
ten wini durch die Herstellung des folgenden Copolymerisates 8 verdeutlicht ^poiymerisa 

Herstellung des Copolymerisates 8 ,o 

»o!fo!"*^" Reaktionskolben. der mit ROhrer, Thermometer. RQckfluBkflhIer mit Wasserabsdieider und Inert- 
g^Ieitong venehen isj werden 1200g aromatisches UJsungsmitteigemisch mit einem Sp^t 
162- IZZ'^Cauf etwa 165-173°C bei steigender RQckfluBtemperatur erhitzt «*tjpunKi von 

Im Verlaufe von 7 Stunden IfiBt man eine LOsung, bestehend aus 
1200 gS^l 
672 g n-Butylacrylat, 
1328 g Hydroxyftthylmethacryiat, 

90 g Dibenzoylperoxid 75%ig (in Wasser dispergiert) und 
90 g di-tert-BuQrfperoxid 

glei<±maBig in das siedende Ldsungsmittelgemisch einflieBea Nach beendetem Zulauf wird noch weitere 4 
Stunden durch Erhitzen unter RuckfluB gehalten, damit die Polymerisation vollstJcS erfSt 
600 g Butylacetat hinzugefflgt und gut durchgerflhrt wro^gt t^ann wupden 

Der Festkdiper dieser Copolymerisatldsung betragt 70 Gew.-%. Das Copolymerisat hat eine Sflurezahl von 
4-5 und f^^^^oxylzM von etwa 14a Die Viskositat der CopolymerisaStoSg^i^^ 
4 nrni AuslaufCffaung bei 25'C gemessen 18 000 mPa - a. «« i»ecner mn 

Dieses Oiiwljonerisat 8 kann, wie in der TabeUe VI f Or die Copolymerisate 2, 3, 4. 5, 6 und 7 anseseben. 
zusammen mit Epoxidharzen a^ Bmdemittelmischung zu einem Stammlack als GrundierfQUer vSarbeitet 
werden. Die damit hergesteUten OberzOge entsprechen der eingangs genannten Aufgabe der Erfindunr^ 

TabelleV 

A^koatatsansueg nach HerrteUung der i gemflB Beispiel 1 in AbhangigkeitderZch bei 

50'C m Abwesenheit von Katalysatoren (Viskositfttsmessung bei 20'C). * ««sr oei 

Tage Viskositftt mPa • s 



20 



25 



JO 



1 13960 

3 15 240 

10 15240 

20 14600 



35 



40 



Die vorstehenden Viskositatsmessungen zeigen sehr deutlich, daO bei der Lagerung bei 50*C nach 20 Tairen 
nur em gennger Viskositfitsanstieg erfolgt ist Dies bedeutet, daO das BIndemittelgemisch trotz des Vorfaandten- 
seiM von Carboxylgnippen im Copolymerisatharz und Epoxy-gruppen im Epoxidharz bei der Lagerung bei 
AuBentemperaturen lagerstabd ist und nur ein vcmachlassigbarer Viskositltsanstieg erfolgt 

AUe Angabeh in der vorstehenden TabeUe VI bedeuten Gew.-%. 

Die Anwendung5beispiele 3 bis 8 verdeutUchen die HersteUung von Slammlacken als GrundlerfOUer. Der 
^^'1*:^ ™* Harterl6sung auf der Basis von Polyisocyanat (vgl. Anwendungsbeispiel 1. Ab- 
fT^TT^* und mit emem merten organischen L6sungsmittelgemisch auf die fOr die angewendete 

ItSSffer^^^^^^ 

r^fnT^^ni^^^^'V^ den gemaO den Anwendungsbeispielen 3 bis 8 hergesteUten GrundierfOUem bzw, den 
GnindierfaUer-Oberaagen haben ergeben. daB die am Anfang der Patentbeschreibung angegebene Aufgabe der 
Erfindung durch die Anwendungsbeispiele eine praktische. leicht ausfQhrbare VerwirkUchunggefunden hat 

Beispiele 2 bis 6 

HersteUung der Copolymerisate 2 bis 6 

Die Copolymerisate 2 bis 6 werden in der gleichen Weise. wie vorstehend bei der HersteUung des Copolymeri. w 
sates 1 beschneben. he^^^^ Die m der folgenden TabeUe 1 angegebenen Zahlemmgabenbezieheh s^a^ 
td«!S^S"h:; H ^ '^"h^"?! Herstellung des Copolymerisates 1 vemendet?n?^S^ 

telgenusch wird bei der HersteUung der Copolymerisate 2 bis 6 gemSB den Angaben in der TabeUe II gearbeitet 
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Tabcllc I 



Monomerc 



Copolyinerisal 2 Copolymcrisat3 CopolymcrLsat 4 Copolymerisat5 Copolymerisat6 



Styrol 

Hydroxyathyl- 

methacrylat 

AcrylsMure 

Methylmethacrylat 

n-Butylacrylat 

Feststoifgehalt 

inGew.-% 

Viskositatbei20''C 

der60Gew.-%igen 

L6sung in Solvesso* 

100/Butoxyl* 



68,3 


48,7 


48 


58,2 


30,4 


30 


30,2 


30 


1,3 


1.3 


1,3 


1,3 




20 










20,5 


10,5 


70 


70,2 


70,3 


71,1 



3240 mPa-s 



3920mPa-s 



1240 mPas 



2280mPa-s 



30 

30 
1,3 
18,4 
20,3 

70 



i430mPa*s 



HihcllcII 


Copolymcrisat 
Nr. 


Zuluufzcit dcr 
Monomcrcn 


Ldsunesmiltc Igcmisch 
im Gcwichtsvcrtuiltnis 


Nachpolynicrisa* 


RUckfluB- 
tcmpcratur 


Palymcrisations- 
initiatoren 
in Gcw.-% 


2 
3 
4 
5 
6 


7 
7 
7 
7 
7 


SliclIsoI'"A: 
Butoxyl"" = 2:l 
Shellsol'^A: 
Buloxyr'-' = 2:I 
ShelIst>l»*A: 
Butoxyl'* '^ = 2:1 
ShclIsor"A: 
Butoxyr'" = 2;l 
Shellsor"A: 
Butoxyl""«=2:l 


3 
3 
3 
3 
5 


I60**C 
I60**C 
160 "C 
160 

155/1 53*^0 


DTBP^:2,l 
DBP+^ :2,I 
DTBP^:2,i 
DBP^+ :2,l 
DTBP* : 2,1 
DBP+* :2,l 
DTBP* : 2,1 
DBP** : 2,1 
DTBP+:2,1 
DBP*+ : 24 



- DTBP = Di.-tcrt.-Butylpcroxid 

* " DBP = Dibcnzoylpcroxid mil 25 Gcw.-% Wasscr bcfcuchlci 
* + ' bezogcn auf das Gcwicht dcr cingcsctztcn Monomcrcn 
® in Stunden 

G3 Bucoxyr bcsleht aus Es5igsaurc-(3-nricthoxy-n-bulylcslcr) 

ffl Shcllsor A aromatisches Losungsmittclgcmisch mit den Sicdcpunktcn von 140- 16(1 

Ausftthrung der Referenzbeispieie 4—8 

In den Referenzbeispielen 4-8 (Her5teUungder Bindeinittelinischungen4-8) wird gemafl dra Verfahr^an- 
JhcTknRe^^^^Licl 1 geari>eUet In der folgenden Tabellelll sind die abweichenden expenm^tteHen 
DateS ^gegc^r^e ^ozentangaben beziehen sich auf den Festkfirper in Gew.<M, des eingesemen CojKjly- 
mfrisate ^d a^ den FestkOrpe? in Gew.-% des Epoxidhaizes. Die Saurezahlen und die Hydroxylzahien 
beriehen sich auf den Feststoifgehalt der Bindemittelmischungen. 

l^bellc 11 1 ( Referenzbeispieie 4-8) 
Herstcllung dcr Bindemittelmlschungen 4 bis 8 



BcispicI 4 
Nr. 2 



BciKptcr5 
Nr. 3 



Bclspicl6 
Nr. 4 



BcispicI 7 
Nr. 5 



BcispicI 8 
Nr. 6 



Copolymcrisat 
inGew.-% 


50 


50 


50 


50 


50 


Epoxidharz 
in Gew.-% 


50 


50 


50 


50 


50 


Treibstoffgehalt 
inGew.-% 


71 


71 


7K6 


72,8 


70 


Viscositat bei 








21600 


13600 


20*Cin mPa-s 


26400 


27500 


16600 


Hydn>xylzahl 


230 


230 


230 
8 


230 


142 
12 


Saurezahl 


7 


7 


6 
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TabelJe IV 

Visk sitatsanstieg (mPa • s) nach HerstelJung der Bindemittelmischung in Abwesenheit und Anwesenheit 
eines Katalysators (Bindemittelmischung 1 gemSB Referenzbeispiel 1) 





Tcmperatur25"'C 
24Stundcn 


48Stunden 


72Stunden 


ohneKatalysator 

0,5 Gew.-% Kaliumhydroxid 

0,5 Gew.-% Tetramethylammoniumchlorid 

0.5 Gew.-%'IbtrabutyIphosphoniumbrom]d 


14400 
14400 
14400 
14400 


14560 
14880 
14880 
14880 


14560 
15760 
15200 
15200 




Tempcratijr80°C 

15 Minuten 30 Minuten 45 Minuten 


60 Minuten 



ohne Katalysator 

0,5 Gew.-% Kaliumhydroxid 

0,5 Gew.-% Ibtramethylammoniumchlortd 

0,5 Gew.-% Tetrabutylphosphoniumbromid 



14400 
14880 
14560 
14560 



14560 
15200 
14880 
15040 



Ibmperatur lOO'C 

15 Minuten 30 Minuten 



14720 
15680 
15360 
15520 



45 Minuten 



14880 
16000 
15680 
15760 



60 Minuten 



10 



15 



20 



25 



30 



ohne Katalysator 

0,5Gew.-% Kaliumhydroxid 

0,5 Gew.-% Tetramethylammoniumchlorid 

0.5 Gew.-% Tetrabutylphosphoniumbromid 



14880 
15200 
14880 
14880 



14880 
15680 
15200 
15200 



15520 
16000 
15680 
15840 



15680 
16560 
16000 
16160 



Die vorstehenden Untersuchungen zeigen. daO das Bindemittelgemisch auch bei erhdhtcn Temperaturai in 
der Abwesenheit oder Anwesenheit von Katalysatoren recfat lageningsstabU ist Dies bedeutet» daB bet der 
Obhchen Lagerung des Bindemittelgemisches bd AuBentemperaturen nur etn vernachlflssigbarer Vtskositfitsan- 
stieg erfolgt. 
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TabclleVr 



Herstcllung cines Stammlackes als Gnindierfuller 





Anw.-Beisp. * 3 


Anw.-Bcisp. 4 


Anw.-Beisp. 5 


Anw.-Beisp. 6 


Anw.-Beisp. 7 Anw.-Beisp. 8 


/\cryjiiajz 


v«Op. J, lOtJ 




Cop, 3: 18,5 


Cop. 4: 18,5 


Cop. 6; 18,5 


Cop. 2: 18,5 


TitandioxidA59 














in n 


10,0 


10,0 


10,0 


10,0 


10.0 


/UUIUl lUUIIlaiillWct i 














ASP 600 


19,0 


19»0 


19,0 


19,0 


23,0 


23,0 




1,5 


1,5 


1,5 


1,5 


1.5 


1,5 




10,0 


10,0 


10,0 


10,0 ZP 10 


10,0 


10,0 


Tklkum AT extra 


8,0 


8,0 


8,0 


8,0 


8,0 


8,0 




3,0 


3,0 


3,0 


3,0 


3,0 


3,0 


A th v! ffl vcolacetal 


s]o 


s]q 


8,0 Methylglycol- 


7,0 


7.0 






acetat 8,0 






Butyl&cctat 






5,0 


5,0 


34 


3,5 


oil. LJJOwl 70 X 


1 n 




1.0 


1,0 


1.0 


1.0 


Xylol 


1 < 




3,5 


3.5 


4p 


A C 

4,5 


Butylacetat 


4.5 


4,5 


4,5 


DBTL 4,5 


1.0 


1.0 








1%X 






Bentonc 38 + 












1.0 


Bykumen 






8,0 


8,0 


1,0 


Nitrocellulose £ 400 














20gew.-%igin 










8,0 


8,0 


Btitylacetat geldst 










Epikote* 1001 als 










50,0 


50.0 


Festkdrperni% 


25,0 


25,0 


, 15,0 


15,0 


FestkOrperder 








70,0 


72,0-73,0 


71,3 


Bindemittelmischung 


70,7 


71,4 


69,7 


ViskositatcP 


30700 


40000 


12000 


13600 


13000-15000 


26400 


S^urezahl 


10 


10 


12 


12 


6-8 


7,1 


Hydroxylzahl 


175 


173 


142 


142 


210-230 


230,0 


* Anweadungsbeispiel 














Copolymerisat 
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